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Abstract 
 Nb-xSi(x=3,9)-22Ti-3Cr-3Al-2Hf (at.%) have been successfully prepared by directional solidification(DS) in an 
optical floating zone furnace with different rotation mode. Microstructure analysis and phases identification of the 
alloys were examined by X-ray diffraction (XRD), Electro Probe Micro Analyzer (EPMA) and Energy Disperse 
Spectroscopy (EDS). Fracture toughness specimens without pre-crack were prepared and room temperature fracture 
toughness of alloys was tested by three-point bending method. The results showed the microstructure and fracture 
toughness of directionally solidified Nb-silicon based alloys were seriously affected by the rotation mode in the 
processing of directional solidification. The influence of rotate mode on microstructure and fracture toughness had 
been discussed in this paper. 
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旋转方式对定向凝固 Nb-Si系超高温金属间
化合物组织和性能的影响 
武美伶 1, 李树索 1, 韩雅芳 2 
1. 北京航空航天大学材料科学与工程学院，2. 北京航空材料研究院 
 
摘要 
利用光悬浮定向凝固炉成功的制备了 Nb-xSi(x=3,9)-22Ti-3Cr-3Al-2Hf (at.%)定向凝固合金，研究了不同
旋转方式对其微观组织、室温断裂韧性和室温压缩性能的影响。结果表明，在光悬浮定向凝固的过程中，上
下均不旋转的模式容易生成 HfO2相，且当 Si 含量为 9%（at%）时，在此旋转模式下合金中有 Ti5Si3相生
成。两种 Si 含量的合金室温断裂韧性均低于另一种旋转模式下（上端旋转、下端不旋转）定向凝固合金的
室温断裂性能。 
 
关键词： Nb-Si；金属间化合物；旋转方式；定向凝固；断裂韧性 
1. 引言 
近年来，航空发动机技术取得了巨大的进步，极大地提高了飞机性能。为了发展综合高性能
的发动机，要求发动机具有更高的推重比和工作效率。根据先进航空发动机发展的要求，推重比
的提高将主要基于高压涡轮进口温度的增加，新一代的推重比 12~15 航空发动机的涡轮进口温度
达到 1800~2050℃[1-2]。然而目前发动机中常用的镍基高温合金的熔点大约在 1350℃，其使用温
度已经达到了极限（工作温度已经达到或超过熔点的 85%），进一步提高其使用温度的潜力不
大，开发新一代高温结构材料迫在眉睫[3-5]。 
Nb-Si 系超高温金属间化合物由于其熔点高（>1750℃）、密度低（6.6-7.2g/cm3）及良好的高
温强度得到了广泛的关注，有望成为新一代航空发动机材料[6]。为了使 Nb-Si 系超高温金属间化
合物应用于新一代高推重比发动机，必须通过合理的工艺控制和成分设计，使材料的低温韧性、
高温强度和抗氧化等性能达到最佳匹配。 
常见的 Nb-Si 系超高温合金的制备方法有粉末冶金、电弧熔炼、感应电渣熔炼（ISM）以及
定向凝固等[7-10]。之前的研究表明，采用定向凝固方法制备的合金可以提高室温断裂韧性和高温
强度[11]。 
本文采用定向凝固方法制备了 Nb-Si-Ti-Al-Cr-Hf 合金，研究了定向凝固过程中旋转方式对合
金的组织、室温断裂韧性和压缩性能的影响。 
2. 试验方法 
采用水冷铜坩埚真空非自耗电弧熔炼法制备了名义成分为 Nb-xSi(x=3,9)-22Ti-3Cr-3Al-2Hf 
(at.%)的母合金锭子。母合金的原料纯度为 99.9%（质量分数，下同）Nb 块、99.99%Si 块、
99.9%海绵 Ti、99.9%Cr 片、99.99%Al 块和 99.999%高纯 Hf 棒。 采用电火花线切割法从母合金
锭上切取直径为 8.9mm的圆形试棒，用 SiC砂纸磨光试棒表面和端面，然后用丙酮和酒精超声清
洗，去除表面的杂质，在 FZ-T-1200-X-VP-S型光悬浮区域熔炼炉上制备定向凝固试棒，制备的定
向凝固试棒采用两种不同的旋转方式（如图 1 所示）。“M-1”模式是上端（母合金试棒）和下
端（定向生长试棒）在定向生长的过程中均不转动，“M-2”模式是上端（母合金试棒）以
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10r/min 的速度旋转，而下端（定向生长试棒）在定向生长的过程中不转动。本实验中所用的四种
合金分别定义为“DS3-1”，“DS3-2”，“DS9-1”和“DS9-2”，合金成分和工艺参数详见表
1。 
采用 Rigaku D/Max 2200PC 型 X-ray 衍射分析仪对定向凝固合金的组成相进行了物相定性分
析；使用 JEOL JXA-8100 型电子探针显微镜（EPMA）分析了定向合金的微观组织，相成分用安
装在电子探针上的能谱仪（EDX）进行分析。采用带有单边缺口的三点弯曲试样测定合金的室温
断裂韧性，试样尺寸为 6mm×3mm×30mm，切口采用线切割方式预制，钼丝直径为 0.1mm，切
口均垂直于试棒定向凝固方向，压头加载速率为 0.1mm/min。采用压缩试验方法测试合金的室温
压缩强度，试样直径为 4mm，长为 6mm，试样长度方向与定向生长方向一致，压缩速率为 3×
10-4s-1。 
          
(M-1) Without rotation                                 (M-2) Rotation of master rod with the rate 10r/min 
Fig. 1 Two rotation mode for the directionally solidified alloys: M-1 and M-2 
 
Table 1 Nominal composition and processing parameters of the directionally solidified alloys 
Alloys Nominal composition Rotation Mode Growth rate (mm/h) 
DS3-1 67Nb-22Ti-3Si-3Cr-3Al-2Hf M-1 9 
DS3-2 67Nb-22Ti-3Si-3Cr-3Al-2Hf M-2 9 
DS9-1 61Nb-22Ti-9Si-3Cr-3Al-2Hf M-1 9 
DS9-2 61Nb-22Ti-9Si-3Cr-3Al-2Hf M-2 9 
 
3. 实验结果与讨论 
3.1. 相组成和微观组织 
图 2为“M-1”和“M-2”旋转模式下定向凝固生长的 Nb-xSi(x=3,9)-22Ti-3Cr-3Al-2Hf (at.%)
合金的 X 射线衍射图谱。从图中可以看出，两种旋转模式下定向生长的合金组成相中均包含 Nb
基固溶体（Nbss）、和 Nb 的硅化物相 α-Nb5Si3。然而，当采用“M-1”方式定向生长合金时，
Nb-3Si-22Ti-3Cr-3Al-2Hf (at.%)合金的组成相中出现了 HfO2相，而 Nb-9Si-22Ti-3Cr-3Al-2Hf (at.%)
合金中出现了 HfO2相和 Ti5Si3相。 
Rotation Master rod (Φ 
8.9mm) 
Directionally 
solidified alloy 
rod 
Master rod (Φ 
8.9mm) 
Directionally 
solidified alloy 
rod 
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Fig. 2 The XRD pattern of the alloys with different rotation mode. 
(a) DS3-1 and DS3-2 alloys, (b) DS9-1 and DS9-2 alloys 
图 3为 “M-1”和“M-2”旋转模式下定向凝固生长的 Nb-xSi(x=3,9)-22Ti-3Cr-3Al-2Hf (at.%)
合金的微观组织。结合 XRD 图谱，从图 3（a）中可以看出，在以“M-1”模式生长的 Nb-3Si-
22Ti-3Cr-3Al-2Hf (at.%)合金是由灰白色的 Nbss、黑灰色的 Nb5Si3和白色的 HfO2相组成。其中
Nb5Si3相以两种形态存在，一种分布在 Nbss 的晶界上，另一种在 Nbss 相内聚集成团簇状；而
HfO2相主要存在于 Nbss晶界上，Nb5Si3相的团簇中也存在少量的 HfO2相，如图 3（A）所示。以
“M-2”模式生长的 Nb-3Si-22Ti-3Cr-3Al-2Hf (at.%)合金是由灰白色的 Nbss和黑灰色 Nb5Si3相组
成，其定向组织更加明显，Nb5Si3相除了分布在 Nbss 晶界上，还主要以共晶硅化物形式存在，
Nbss 中析出的细小硅化物还具有一定的方向性，如图 3（b）和 3（B）所示。图 3（c）和图 3
（C）为以“M-1”模式生长的 Nb-9Si-22Ti-3Cr-3Al-2Hf (at.%)合金的微观组织，其主要由灰白色
的 Nbss、黑灰色的 Nb5Si3、黑色的 Ti5Si3和白色的 HfO2相组成，且 Ti5Si3相中存在微小的裂纹，
合金中各相中的元素含量见表 2。图 3（d）和图 3（D）为以“M-2”模式生长的 Nb-9Si-22Ti-
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3Cr-3Al-2Hf (at.%)合金的微观组织，其主要是由灰白色的 Nbss和黑灰色的 Nb5Si3相组成。从图 3
（d）中可以看出“M-2”模式下生长的合金中硅化物相对细小。这主要是在“M-2”模式下生长
的合金，由于上端母合金棒的旋转，使母合金试棒和熔体做圆周运动，重力和离心力的共同作用
产生了微重力加速度，使不同组元间的重度差别以及相同组元由于浓度及温度梯度存在造成的重
度差别微乎其微，从而使自然对流及物质的沉、浮和分层现象消失，从而抑制了 HfO2和缺陷的生
成，使得合金成分更加均匀[12]。 
 
  
  
  
(A) (a) 
(B) (b) 
(c) (C) 
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Fig. 3 Microstructure of longitudinal sections of the DS Nb-xSi(x=3,9)-22Ti-3Cr-3Al-2Hf (at.%) alloys with different rotation mode 
at (a-d) low magnification and (A-D) high magnification : 
(a) and (A) DS3-1, (b) and (B) DS3-2, (c) and (C) DS9-1, (d) and (D) DS9-2 
 
Table 2 The composition of the phases of alloys with various rotation model (at.%) 
Alloys Phases Si Nb Ti Al Cr Hf O 
DS3-1 Nbss — 72.56 20.99 2.90 2.02 1.53 — 
 Nb5Si3 36.788 35.07 21.24 2.05 0.33 4.52 — 
 Hf2O — — — — — 31.5 68.5 
DS3-2 Nbss — 71.98 21.81 2.62 2.13 1.46 — 
 Nb5Si3 38.08 29.86 24.06 1.47 0.43 6.10 — 
DS9-1 Nbss — 72.54 19.96 3.15 3.05 1.29 — 
 Nb5Si3 35.45 47.15 13.76 1.10 0.11 2.44 — 
 Ti5Si3 35.75 38.46 19.59 1.70 0.39 4.10 — 
 Hf2O — — — — — 32.8 67.2 
DS9-2 Nbss 2.24 68.30 21.95 2.81 3.14 1.55 — 
 Nb5Si3 35.98 37.16 20.42 1.64 0.48 4.33 — 
3.2. 力学性能 
图 4为“M-1”和“M-2”两种模式下生长的四种合金的三点弯曲试验曲线对比。通过计算，
表 3 总结了四种合金的室温断裂韧性和室温压缩强度。可见，采用“M-2”模式生长的定向合金
的室温断裂韧性和室温压缩强度均高于“M-1”模式下生长的定向合金。尤其对于 Nb-3Si-22Ti-
3Cr-3Al-2Hf (at.%)合金，在“M-2”模式定向生长下，其室温断裂韧性由 7.33 MPam1/2提高到了
19.25 MPam1/2，提高了将近 2倍。结合图 3中的微观组织分析，表明 HfO2相和 Ti5Si3相不利于合
金性能的提高，同时证明了自然对流是使晶体形成缺陷、增加晶体生长台阶对外来质点吸附的主
要根源[12,13]。 
(D) (d) 
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Fig. 4 Three-point bending curves of the alloys 
 
Table 3 KQ and σmax of the alloys at room temperature 
Alloys DS3-1 DS3-2 DS9-1 DS9-2 
KQ/MPam1/2 7.33 19.25 13.62 18.91 
σmax/MPa 1131.1 1574.2 1362.74 1496.8 
4. 总结 
1. 定向凝固生长过程中，不同的旋转模式对 Nb-xSi(x=3,9)-22Ti-3Cr-3Al-2Hf (at.%)合金组织有
明显的影响，上端旋转、下端不旋转的生长模式抑制了 HfO2相和 Ti5Si3相的生成，使合金
的组织更加均匀。 
2. 不同旋转模式对合金的力学性能影响显著，采用上端旋转、下端不旋转生长模式制备的合金
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的室温断裂韧性和压缩强度明显高于采用上端和下端均不旋转生长模式制备的合金。 
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